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Uinvention concerne le domaine des proc6d6s de d6p&t de couches 
5 minces et de croissance cristalline de mat6riaux sur un substrat. Uinvention 
concerne aussi un r6acteur pour la mise en oeuvre de ce proc6d6. 

Par exemple, il peut s'agir d'un proc6d6 de croissance de composes 
binaires. Certains composes binaires n'existent pas £ l'6tat liquide et on ne 
dispose pas non plus de grands cristaux de ces composes permettant une 

10 croissance par homo6pitaxie. C'est le cas notamment du carbure de silicium 
(SiC) et du nitrure d'aluminium (AIN). 

Pour le SiC en particulier, des cristaux sont obtenus par la methode 
Acheson, puis ils servent de germes pour les faire croitre par la m6thode 
Lely. Les cristaux ainsi obtenus sont de tr&s bonne quality cristalline mais 

15 typiquement leurs dimensions sont de Pordre d'un centimetre. Ils sont trop 
petits pour une exploitation industrielle, il faut done une methode de 
croissance capable de les faire pousser jusqu'e 5 & 10 cm. La methode dite 
de Lely modifi6e est actuellement la seule m6thode industrielle de 
production de SiC sous les polytypes 6H ou 4H. Elle consiste £ sublimer 

20 une charge de SiC granulaire & 2300°C et £ la condenser sur un germe 
place au dessus & 2100°C. Elle n'est pas sans inconv6nients surtout a 
cause de la temperature 3 laquelle la croissance doit etre faite : 2300°C. 
L'equipement pour monter d ces temperatures est tr6s on6reux et les 
difficultes rencontres pour augmenter la taille des cristaux sont tr6s 

25 grandes. Par ailleurs, les cristaux obtenus par cette methode pr£sentent 
des microcanaux nuisibles pour la realisation de grands composants de 
puissance. 

La croissance cristalline de cristaux de SiC par un d6p6t chimique en 
phase vapeur (dite CVD ( acronyme anglosaxon de Chemical Vapour 
30 Deposition) £ haute temperature et la croissance en phase liquide donnent 
des vitesses de croissance eievees mais ne permettent pas de faire croitre, 
lateralement, c'est a dire principalement dans le plan du depot, des cristaux 
dont les dimensions dans ce plan sont satisfaisantes. 
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II existe aussi une methode CVD « basse temperature » pour la 
croissance du SiC, qui permet de faire croTtre du SiC sur des substrats de 
silicium de tres grandes dimensions, mais la qualite des couches en 
resultant est tres insuffisante pour la fabrication de composants 
5 electroniques a cause de la presence d'une grande densite de dislocations 
dues au desaccord de maille cristalline entre la couche et le substrat. 

La situation pour TAIN est encore moins favorable puisqu'il n'existe 
pas de fournisseur de cristaux de ce materiau. 

Un but de la presente invention est de fournir un precede et un 
10 reacteur permettant d'ameliorer la qualite cristalline de cristaux obtenus par 
croissance a partir d'une phase liquide sur un substrat. 

Ce but est atteint grace au procede selon I'invention qui est un 
precede de croissance cristalline d'un materiau, sur un premier materiau 
solide, a partir d'un materiau en fusion sur le premier materiau solide, 
15 caracterise par le fait qu'il comprend une etape consistant a imposer un 
gradient de temperature dans la direction perpendiculaire a la surface libre 
du materiau en fusion. 

L'invention concerne aussi un reacteur de croissance cristalline pour 
la mise en ceuvre du procede selon l'invention, caracterise par le fait qu'il 
20 comprend des moyens de chauffage permettant de generer un gradient de 
temperature, perpendiculairement a la surface libre du materiau en fusion. 

En effet, la presence d'un gradient de temperature permet d'obtenir 
une croissance par pointes s'etendant dans la direction du gradient, plut&t 
qu'une croissance bidimensionnelle parallelement au plan du premier 
25 materiau. 

Cette croissance par pointes permet de reduire la densite de 
dislocations generalement importante, du fait que le premier materiau 
presente lui-meme beaucoup de dislocations, par exemple a cause d'un 
desaccord de maille entre le premier materiau et le substrat sur lequel le 
30 premier materiau est heteroepitaxie, alors que vers I'extremite des pointes, 
qui se trouve dans le liquide, a I'oppose de la surface du premier materiau, il 
y a relaxation des contraintes, ce qui entraine une legere diminution du 
nombre de dislocations, mais meme a densite de dislocations constante, du 
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fait de la petite surface de chaque pointe, celle-ci ne pr6sente que peu de 
dislocations. 

Avantageusement, le proc6d6 selon l'invention comprend une 6tape 
consistant £ inverser le sens du gradient de temperature. 
5 Ainsi, lorsque ces pointes ont atteint une dizaine de micrometres de 

haut, une inversion du gradient de temperature provoque une croissance 
Iat6rale a partir du sommet de ces pointes. Les dislocations qui 6taient tr£s 
nombreuses £ la surface du premier mat6riau sont peu nombreuses au 
sommet des pointes et trds rares dans les cristaux qui ont pouss6 

10 Iat6ralement. Ces cristaux sont parfaitement orient6s les uns par rapport 
aux autres et coalescent pour former un seul monocristal de tr£s haute 
quality cristalline quand l'6paisseur devient suffisamment grande. Le 
diametre maximum du monocristal est Ii6 au diametre maximum du substrat 
de depart, par exemple 300 millimetres dans le cas de SiC/Si. 

15 D'autres interets, buts et avantages de l'invention apparaTtront a la 

lecture de la description detaill6e qui suit. 

L'invention sera aussi mieux comprise e Taide des references aux 
dessins sur lesquels : 

- la figure 1 est une representation schematique de differentes 
20 etapes d'un exemple de mise en ceuvre du proc6d6 selon l'invention ; 

- la figure 2 est une representation sch6matique des differentes 
etapes d'un autre exemple de mise en ceuvre d'un proc6d6 selon 
l'invention ; 

- la figure 3 est une representation schematique en coupe m6diane et 
25 longitudinale d'un exemple de r6acteur conforme e la pr6sente invention ; 

- la figure 4 est une representation en perspective eclatee de 
I'agencement des premiers moyens de chauffage et du conduit, entrant 
dans la composition du reacteur repr6sent6 sur la figure 3 ; 

- la figure 5 est une vue en elevation de dessus d'une piece 
30 permettant de maintenir le conduit 3 I'interieur de I'enceinte d'un r6acteur 

represente sur la figure 3 ; et 
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- la figure 6 est une representation schematique en coupe m6diane 
et longitudinale d'un autre exemple de r6acteur conforme £ la pr6sente 
invention. 

Selon un premier exemple de mise en ceuvre du proc6d6 selon 
Tinvention, repr6sent6 sur la figure 1, celui-ci comprend : 

- une 6tape (a) de croissance d'un premier materiau 100 sur un 
substrat, constitu6 d'un deuxi6me materiau 200 (figure 1 A) ; 

- une etape (b) consistant & placer horizontalement le substrat, 
avec le premier materiau 100 en dessous du deuxieme materiau 
200, dans un creuset 300 (figure 1 B) ; 

- une etape (c) consistant a porter le deuxieme materiau 200 e la 
fusion, sous flux de gaz neutre a pression elevee, en conservant 
le premier mat6riau 100 a I'etat solide, le deuxieme materiau 
correspondant alors dans I'etat fondu, S la r6f6rence 600 ; 

- une §tape (d) consistant a 6tablir un gradient de temperature tel 
que Tinterface entre le premier materiau 100 et le deuxieme 
materiau en fusion 600, soit & une temperature plus eievee que la 
temperature de la surface libre du deuxieme materiau en fusion 
600, et e rajouter au flux de gaz neutre balayant la surface du 
deuxieme materiau en fusion 600, un gaz precurseur dont au 
moins une premiere espece atomique participe, avec au moins 
une deuxieme espfece atomique provenant du deuxieme materiau 
en fusion 600, £ la croissance d'un quatrieme materiau 500, cette 
croissance s'effectuant par pointes de quatrieme materiau 500, 
en continuite cristalline avec le premier materiau 100 (fig. 1C), e 
partir de Tinterface du premier materiau 100 et du deuxieme 
materiau en fusion 600 ; 

- une etape (e) consistant e inverser le sens du gradient de 
temperature ; et 

- une etape (f) consistant e faire croitre lateralement, dans un plan 
principalement paralieie a la surface libre du deuxieme materiau 
en fusion 600, des cristaux a partir des germes de croissance que 
constituent les pointes (figure 1 D). 
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Au cours de retape (a), une couche mince rnonocristalline du premier 
materiau 100 est d6pos6e sur un substrat d'un deuxidme materiau 200 par 
une m6thode classique de d6p&t, connue de rhpmme du metier, par 
exemple un depdt chimique en phase vapeur. 
5 Pour Texemple ici d6crit, le substrat constitu6 du deuxieme materiau 

200 est du silicium monocristallin et le premier materiau 100 est du carbure 
de silicium. La couche rnonocristalline de carbure de silicium obtenue a une 
forte densite de dislocations du fait du d6saccord de pararndtres cristallins 
entre le silicium et le carbure de silicium. 

10 Au cours de l'6tape (b), le substrat et la couche d6pos6e dessus sont 

plac6s, couche sous substrat, horizontalement dans un r6acteur special a 
gradient de temperature vertical contr&l6 et sans gradient horizontal. La 
hauteur du creuset 300 est telle que lors de la fusion du substrat de silicium, 
le liquide ne d6passe pas le bord du creuset 300. Cette condition permet de 

15 limiter les fuites de liquide en cas de rupture des bords verticaux de la 
couche du premier materiau 100 qui est £ la fois creuset et germe de 
croissance. 

Aprds les operations habituelles de mise en route du r6acteur, un 
gaz vecteur neutre (par exemple de I'argon) est introduit dans le r6acteur, 
20 de preference a une pression 6gale £ la pression atrnosph6rique ou plus, 
pour limiter ('evaporation physique ou reactive du liquide constitu6 du 
deuxieme materiau en fusion 600, sous un debit suffisant pour assurer une 
concentration quasi uniforme de gaz precurseur sur tout le substrat. 

Au cours de retape (c), la temperature est 6Iev6e au dessus du point 
25 de fusion du deuxieme materiau 200, ici le silicium, en assurant une 
temperature sur la surface libre du deuxieme materiau en fusion 600 
inf6rieure a celle de interface entre le premier materiau 100 et le deuxi6me 
materiau en fusion 600. 

L'6paisseur du deuxieme materiau en fusion 600 au dessus du 
30 premier materiau 100 est avantageusement de I'ordre de la centaine ou de 
quelques centaines de micrometres, ou meme de plusieurs millimetres. 

Au cours de I'etape (d), un gaz precurseur (par exemple le propane 
pour SiC) est melange au gaz vecteur. Le gaz precurseur se decompose a 
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la surface du deuxidme materiau en fusion 600 et la premiere esp6ce 
atomique qu'il apporte, ici le carbone, diffuse vers I'interface entre les 
pointes cristallines et le deuxidme materiau en fusion 600 (Si) pour 
participer £ la croissance du quatrfeme materiau 500, ici le mdme que le 
5 premier materiau 100, c'est-^-dire le carbure de silicium. Les autres 
cornposants du gaz ptecurseur sont §vacu6s par le gaz vecteur vers la 
sortie du r6acteur, 

Au cours de l'6tape (d), il y a croissance des pointes cristallines du 
quatrteme materiau 500 sur la couche du premier materiau 100, dans le 
10 deuxieme materiau en fusion 600. La limite sup6rieure de la pression 
partielle du gaz precurseur qui ne doit pas 6tre atteinte est celle qui 
provoquerait la formation d'une couche continue du quatridme materiau 500 
en surface du deuxieme materiau en fusion 600, ce qui aurait pour effet de 
bloquer instantan6ment toute croissance. Cette pression partielle limite 
15 depend de la temp6rature du deuxteme materiau en fusion 600 ( elle est 
typiquement de 1000 Pascal. 

Les pointes cristallines, dans les conditions definies ci-dessus, sont 
assez r6gulterement espac6es et reparties. 

L'etape (e) est demarree lorsque les pointes cristallines ont atteint 
20 une hauteur de 10 micrometres environ. Elle consiste & inverser le sens du 
gradient de temperature, c'est a dire que la surface libre du deuxteme 
ma teriau en fusion 600 est portee a une temperature superieure S celle de 
I'interface entre le deuxieme materiau en fusion 600 et te premier materiau 
100, tous les autres paramdtres restant identiques. Ceci provoque une 
25 croissance laterale du quatrteme materiau 500, ici le SiC, & partir du 
sommet des pointes cristallines, que Ton poursuit au cours de l'etape (f). 

L'etape (f) est poursuivie jusqu'a ce que les cristaux coalescent en 
une couche 6paisse monocristalline. 

On obtient finalement une couche comptete 700 de quatridme 
30 materiau (SiC) par coalescence de tous les microcristaux qui ont pouss6 
lateralement £ partir des sommets des pointes cristallines. 

Pour obtenir une couche plus epaisse, apres epuisement du 
deuxieme materiau en fusion 600, il est possible de refroidir le reacteur et 



de proc^der 3 une 6tape (g) consistant 3 remettre une charge du deuxidme 
mat6riau 200 sur le quatrteme mat6riau 500 pour en poursuivre la 
croissance en 6paisseur. Ainsi, pour I'exemple ici d6crit, une charge de 
silicium est d6pos6e sur la couche 700. On reprend alors la croissance en 
5 portant le deuxi6me mat6riau en fusion 600 et en balayant sa surface 
comme £ l'6tape (f), c'est £ dire sans passer par une nouvelle 6tape de 
formation de pointes cristallines. 

La Vitesse de croissance du quatrteme materiau 500, typique ainsi 
obtenue est de plusieurs dizaines de micrometres par heure. 
10 Selon un deuxieme exemple de mise en ceuvre du proc6d§ selon 

I'invention, represents sur la figure 200 ( celui-ci comprend : 

- une etape (a 1 ) equivalente a I'etape (a) d§ja d6crite (figure 2A) ; 

- une 6tape (b 1 ) consistant a placer horizontalement le substrat dans 
un creuset 300, avec le premier mat6riau 100 au-dessus du deuxidme 

1 5 materiau 200 et un troisidme materiau 400 sur le premier (figure 2B) ; 

- une 6tape (c') consistant £ porter le troisteme materiau 400 en 
fusion en conservant le premier materiau 100 £ l'§tat solide ; et 

- des 6tapes (d'), (e') t (f), et 6ventuellement (g') respectivement 
equivalente aux etapes (d), (e), (f) ( et (g) deja decrites. 

20 Dans le cas de la croissance du nitrure d'aluminium AIN par le 

proc6d6 selon I'invention, les premier 100 et quatrteme 500 materiaux sont 
du nitrure d'aluminium, le deuxteme materiau 200 est du saphir, le troisidme 
materiau 400 est de Taluminium (Al). 

Ainsi, du nitrure d'aluminium est d§pos6 sur du saphir, au cours de 

25 I'etape (a 1 ). Le substrat de saphir est place dans le creuset 300 avec le 
nitrure d'aluminium sur le dessus, au cours de l'6tape (b'). De Taluminium 
est porte & l'6tat liquide sur le nitrure d'aluminium au cours de l'6tape (c'). 

L'ammoniaque ou I'azote sont utilises comme gaz pr6curseurs en 
melange avec un gaz vecteur, pour fournir I'azote, comme premiere espece 

30 atomique, au cours de l'6tape (d 1 ). Le reste du proc6d6 est Equivalent & 
celui deja decrit. 

La presente invention permet de realiser des tranches de SiC sans 
microcanaux, par exemple sous les polytypes 3C et 6H, de grands 
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diametres flusqu'a 200 mm et plus), a une temperature de 1500°C au lieu 
de 2300°C, dans un reacteur bon marche en investissement et en cout de 
fonctionnement. 

Le precede selon I'invention ici illustre avec SiC et AIN peut etre mis 
5 en oeuvre pour la croissance d'autres composes binaires, ainsi que des 
composes ternaires, etc. 

Un example non limitatif de reacteur selon I'invention est represente 
a la figure 3. Ce reacteur 1 comprend une enceinte 2 constitute d'un tube 3, 
d'un premier obturateur 4 situe a I'une des extremites de ce tube 3, et d'une 
10 croix de sortie 5 situee a I'extremite opposee du tube 3, par rapport a 
I'obturateur 4. L'ensemble du reacteur 1 est etanche et peut eventuellement 
resister a une pression de quelques MPa. L'etancheite du reacteur 1 est 
assures par des joints 32, 33. 

L'axe du tube 3 est a I'horizontal. A I'interieur du tube 3 est dispos6 
15 un conduit 6 coaxial a celui-ci. A I'exterieur du tube 3 sont disposes des 
moyens de refroidissement 11 aptes a refroidir le tube 3. Le tube 3 est 
avantageusement un cylindre en acier inoxydable. 

La croix de sortie 5 comporte deux orifices radialement opposes dans 
la direction verticale. L'orifice inferieur de cette croix de sortie 5 debouche 
20 sur une pompe et un regulateur de pression non represents sur la figure 3. 
L'orifice superieur de la croix de sortie 5 est obture hermetiquement par un 
deuxieme obturateur 26. La croix de sortie 5 possede en outre un orifice 
longitudinalement oppose au tube 3. Cet orifice est obture par un troisieme 
obturateur 27 perpendiculaire a l'axe du tube 3. Ce troisieme obturateur 27 
25 comporte une porte hermetique 28 permettant d'introduire ou d'extraire des 
substrats 10 du reacteur 1. Le troisieme obturateur 27 comporte aussi des 
guides 30, 31. Ces guides 30, 31 sont perpendiculaires au plan de 
I'obturateur 27 et sont fixes solidairement a celui-ci. Ces guides 30, 31 
servent a guider horizontalement un manipulates non represente sur les 
30 figures. Le troisieme obturateur 27 comporte aussi des passages pour des 
premieres amenees de courant 22, 23. Les parties des premieres amenees 
de courant 22, 23, situees vers I'interieur de I'enceinte 2, sont munies de 
connecteurs 24, 25. 
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Un conduit 6 est positionne et maintenu dans le tube 3 grace a deux 
elements de positionnement 18, 19, ainsi que des moyens de fixation 35 du 
conduit 6 sur le premier obturateur 4. 

Comme represents sur la figure 4, le conduit 6 a une forme de tube a 
5 section transversale rectangulaire, presentant un retrecissement 36 a une 
extremite de celui-ci. Ce conduit 6 comporte deux plaques pour former les 
parois inferieure 37 et superieure 38. Les parois inferieure 37 et superieure 
38 du conduit 6 sont horizontals et paralleles. Des parois laterales 39, 40 
joignent les bords longitudinaux des parois inferieure 37 et superieure 38 
10 pour fermer le conduit 6 longitudinalement. L'extremite du conduit 6 situee 
du c&te du retrecissement 36 a une section transverse carree. Elle est 
munie d'une plaque support 41. Cette plaque support 41 presente une 
ouverture en vis-a-vis de I'embouchure du conduit 6 situee du cdte du 
retrecissement 36. La plaque support 41 presente aussi des trous pour 
15 permettre la fixation du conduit 6 sur le premier obturateur 4, grace aux 
moyens de fixation 35. Lorsque le conduit 6 est fixe sur le premier 
obturateur 4, I'embouchure du conduit 6 situee du cdte du retrecissement 
36 et I'ouverture dans la plaque support 41 se trouvent en vis-a-vis d'une 
entree de gaz 7. Le conduit 6 est raccorde de maniere etanche au premier 
20 obturateur 4, au niveau de I'entree de gaz 7. La jonction etanche du conduit 
6 sur le premier obturateur 4 est assuree par serrage d'un joint de graphite 
par exemple, grace aux moyens de fixation 35. 

Preferentiellement, le conduit 6 est dans un materiau qui est a la fois 
bon conducteur thermique, tres refractaire, tres stable chimiquement et qui 
25 a une faible tension de vapeur aux temperatures d'utilisation. 

Avantageusement, un dep6t prealable du materiau destine a etre 
depose sur un substrat 10 dans ce reacteur 1, est realise sur la face interne 
des parois 37, 38, 39, 40 du conduit 6, afin de minimiser la diffusion 
d'eventuels produits de degazage pendant le fonctionnement normal du 
30 reacteur 1 . 

Avantageusement encore, ce materiau a une bonne tenue 
mecanique pour tolerer une faible epaisseur des parois 37, 38, 39, 40 du 
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conduit 6. La faible epaisseur de ces parois 37, 38, 39, 40 permet de 
minimiser les pertes par conduction thermique et I'inertie thermique. 

Le materiau constitutif du conduit 6 est avantageusement du nitrure 
de bore ou du graphite. 

A titre d'exemple, I'epaisseur des parois du conduit 6 est inferieure 
ou egale a environ 1 mm; la hauteur interne du conduit 6 est 
preferentiellement de 20 a 40 mm ; la largeur du conduit 6 est egale a la 
largeur d'un substrat 10 ou a la somme des largeurs des substrats 10 traites 
au cours d'un meme dep6t, plus environ 1 cm. 

La partie du conduit 6 correspondant au retrecissement 36, 
correspond a environ 1/5 de la longueur totale du conduit 6. La longueur de 
la partie a section constante du conduit 6 est egale a environ cinq fois le 
diametre ou la longueur du plus grand substrat 10 que Ton veut utiliser ou 
cinq fois la somme des diametres ou longueurs des substrats 10 sur 
lesquels un dep6t peut etre effectue au cours de la meme operation. Cette 
longueur correspondant au diametre ou a la longueur d'un substrat ou a la 
somme des longueurs ou des diametres des substrats, est appelee 
longueur de la zone de depdt. 

Avantageusement, le reacteur 1 est muni de premiers 8 et 
deuxiemes 9 moyens de chauffage, disposes au niveau de la zone de depdt 
et situes de part et d'autre du plan du substrat 10. 

Avantageusement, ces premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de 
chauffage sont constitues d'elements resistifs. 

Chaque element resistif correspondant respectivement aux premiers 
8 ou aux deuxiemes 9 moyens de chauffage est constitue d'un ruban 
dispose a plat, parallelement aux parois inferieure 37 et superieure 38 du 
conduit 6 (fig. 4). Ce ruban a une geometrie adaptee pour que, dans la zone 
de dep&t, les ecarts a la temperature moyenne, sur la surface du substrat 
10 destinee au depot, soient minimises. Preferentiellement encore, ces 
ecarts sont inferieurs a 3°C. Preferentiellement, chaque element resistif a 
une dimension dans la direction parallele a la largeur du conduit 6 qui est 
approximativement egale a cette derniere. La dimension de chaque element 
resistif dans la direction parallele a la longueur du conduit 6 est environ 
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egale £ deux fois la longueur de la zone de d6p&t. Ceci pour optimiser 
I'uniformite du champ de temperature dans la zone de d6p6t 
Preferentiellement, chaque ruban d'un 6l6ment r6sistif est constitu6 de 
bandes parall£les les unes aux autres, dans la direction longitudinale du 
5 tube 3, jointes deux £ deux alternativement £ Tune ou Tautre de leurs 
extr6mit6s, de mani6re £ former une g6om6trie en zigzag. D'autres 
g6orn6tries sont envisageables, telles des g6om6tries en spirale. 

L'espace entre les bandes est suffisant pour 6viter un arc ou un court 
circuit, mais est suffisamment faible aussi pour conserver une homog6n6it6 
10 du champ de temperature acceptable. Preferentiellement, les moyens de 
chauffage 8, 9 sont aliment6s sous une tension inf6rieure ou egale £ 120 
volts. 

Avantageusement, les 6l6ments resistifs sont realises dans un 
mat6riau conducteur et refractaire £ tr6s faible tension de vapeur aux 

1 5 temperatures d'utilisation. Ce mat6riau peut fetre par exemple du graphite, 
du tantale, du tungst6ne, etc. 

Les premiers 8 et deuxidmes 9 moyens de chauffage sont aliment6s 
en courant independamment Tun de Tautre, de manure £ pouvoir etre 
port£s £ des temperatures diff6rentes, 

20 Les premiers 8 ou les deuxi£mes 9 moyens de chauffage sont 

respectivement appliques au contact des parois inf6rieure 37 et superieure 
38, a I'exterieur du conduit 6, au niveau de la zone de d6pdt. Les premiers 8 
et les deuxi6mes 9 moyens de chauffage sont maintenus plaques contre les 
parois inferieifre 37 et sup6rieure 38 par les plaques de maintien 12, 13 

25 eiectriquement isolantes et thermiquement conductrices. Ces plaques de 
maintien 12, 13 peuvent etre en nitrure de bore et faire 1 mm d'6paisseur 
environ. Elles peuvent aussi comporter des fourreaux en nitrure de bore 
destines £ recevoir des thermocouples. Ces thermocouples (non 
represents) servent a mesurer la temperature du conduit 6, £ la r6guler et 

30 £ en contr6ler I'homogeneite dans la zone de d6pdt 

Lorsque le conduit 6 est en graphite, c'est a dire lorsquMI est 
conducteur, les premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage peuvent 
etre en graphite rigide. lis sont alors isoies eiectriquement du conduit 6 par 
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des cales, par example en nitrure de bore, qui les ecartent du conduit 6 de 
quelques millimetres. Ces cales peuvent etre fixees aux extremites des 
premiers 8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage et done ne pas etre trop 
chauffees. Une ou plusieurs gaines en graphite ou en nitrure de bore 
5 peuvent etre fixees sur les faces du conduit 6 pour recevoir des 
thermocouples eux-memes isoles dans des gaines refractaires et isolantes 
electriquement. 

Gomme on I'a represents a la figure 4, les premiers 8 et deuxiemes 9 
moyens de chauffage, ainsi que -les plaques de maintien 12, 13 sont 
10 maintenues ensemble et contre le conduit 6 grace a des cages 16, 17. 
Chaque cage 16, 17 est constitute de deux demi-disques paralleles I'un a 
I'autre et relies entre eux par des tiges qui leur sont perpendiculaires. Le 
diametre des disques, constitues de deux demi-disques, correspond 
approximativement au diametre interne du tube 3. La partie curviligne des 
1 5 deux demi-disques est placee au contact de la face interne du tube 3, tandis 
que leur bord rectiligne est dans un plan horizontal. Chaque bord rectiligne 
de chaque demi-disque comprend des encoches aptes a accueillir une 
plaque de maintien 12 ou 13, les premiers 8 ou les deuxiemes 9 moyens de 
chauffage, ainsi que la moitie de la hauteur du conduit 6. 
20 L'encombrement de ces cages 16, 17 dans la direction parallele a 

I'axe longitudinal du conduit 6 correspond approximativement a la longueur 
des premiers 8 ou deuxiemes 9 moyens de chauffage, dans cette direction. 

Ces cages 16, 17 sont placees approximativement au milieu du 
conduit 6, considere dans sa direction longitudinale. 
25 Des ecrans thermiques 14, 15 entourent le conduit 6 et les premiers 

8 et deuxiemes 9 moyens de chauffage, a I'exterieur de ces derniers. Plus 
precisement, des ecrans thermiques 15 sont situes entre la paroi interne du 
tube 3 et la partie curviligne des demi-disques constitutifs des cages 16, 17 
et d'autres ecrans thermiques 1 5 sont places entre les plaques de maintien 
30 12, 13 et les precedents 15. Ces ecrans thermiques 14, 15 sont composes 
de deux ou trois feuilles fines en metal reflechissant et refractaire tel que le 
tantale, le molybdene, etc. lis tapissent la face interne du tube 3, de 
maniere concentrique, autour de la zone de chauffage. 
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Les demi-disques des cages 16, 17 sont constituSs dans un mat§riau 
isolant 6lectriquement et thermiquement. Ainsi les 6crans therrniques 14, 15 
sont isol6s 6lectriquement et thermiquement des moyens de chauffage 8, 9. 
L'ensemble constitu6 par le conduit 6, les premiers 8 et deuxidmes 9 
5 moyens de chauffage, les plaques de maintien 12, 13, les cages 16, 17 qui 
maintiennent ensemble tous ces 6l6ments, ainsi que les 6crans therrniques 
14, 15, est plac6 dans le tube 3, 

Avantageusement, deux disques 18, 19 sont places entre les cages 
16, 17 et la croix de sortie 5, perpendiculairement £ I'axe du tube 3. 

10 Comme represents £ la figure 5, ces disques 18, 19 sont munis d'une 

ouverture centrale rectangulaire dont la superficie correspond 
approximativement £ la section transversale du conduit 6, de mani&re d 
pouvoir enfiler ces disques 18, 19 sur ce conduit 6. Ces disques 18, 19 
comportent aussi des trous p6riph§riques £ I'ouverture centrale, destines au 

15 passage de deuxiSmes amendes de courant 20, 21, et de fils des 
thermocouples. L'un 19 de ces disques 18, 19 est plac6 dans la croix de 
sortie 5. L'autre 18 de ces disques 18, 19 est plac6 entre le disque 19 et les 
cages 16, 17. Ces disques 18, 19 ont £ la fois pour r&le de maintenir le 
conduit 6, des deuxtemes amen6es de courant 20, 21 et les fils des 

20 thermocouples ainsi que celui de limiter les 6changes gazeux entre 
I'int6rieur du conduit 6 et Tespace situ§ entre le conduit 6 et le tube 3. 
Toutefois, les disques 18, 19 doivent permettre un passage des gaz entre 
I'espace int6rieur du conduit 6 et Tespace situ6 entre le conduit 6 et le tube 
3, de manidre £ ce que la pression soit 6quilibr6e de part et d'autre des 

25 parois 37, 38, 39, 40. En §quilibrant ainsi la pression de part et d'autre des 
parois 37, 38, 39, 40, il est permis de r6aliser ces dernferes avec une faible 
6paisseur. 

Les disques 18, 19 peuvent §tre constitu6s d'un mat6riau isolant 
electriquement et thermiquement mais pas nScessairement tr£s r6fractaire. 
30 Les paires des deuxidmes amen§es de courant 20, 21 sont 

connect6es aux premieres amenees de courant 22, 23 gr&ce aux 
connecteurs 24, 25. 
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La porte hermetique 28 couvre une ouverture dont la largeur est 
approximativement egale a celle du conduit. Cette ouverture est situee dans 
I'axe du conduit 6. Elle permet Introduction et I'extraction des substrats 10. 
Les substrats 10 sont avantageusement introduits dans le reacteur 1 grace 
5 a un porte-substrat 29. Preferentiellement, ce porte-substrat 29 est realise 
en nitrure de bore. Le porte-substrat 29 est introduit dans le reacteur 1 par 
un manipulates a pinces qui coulisse sur les guides 30, 31. Ce 
manipulateur est constitue d'un tube fin et rigide coaxial a I'axe du conduit 
6, d'une longue tige filetee a I'interieur de ce tube, solidaire du cdte du 

10 reacteur 1, de deux elements de pinces symetriques et articules autour 
d'une charniere verticale, I'extremite exterieure de la tige filetee etant vissee 
dans un ecrou prisonnier toumant librement. En vissant I'ecrou, la tige 
filetee recule et la pince se resserre fermement sur une partie verticale du 
porte-substrat 29. Le manipulateur peut alors etre mu le long des guides 30, 

15 31 pour introduire ou extraire le porte-substrat 29. Une came sur le 
manipulateur peut etre prevue pour permettre de surelever la pince, quand 
celle-ci vient de saisir le porte-substrat 29, dans sa position a I'interieur du 
conduit 6, de maniere a ce que celui-ci ne frotte pas la face interne de la 
paroi 37. 

20 Avant la mise en service du reacteur 1, un dep&t du produit 

majoritaire auquel est dedie le reacteur 1 est depose dans le conduit 6 sans 
substrat 10, ni porte-substrat 29, apres un degazage pousse, a une 
temperature superieure a la temperature habituelle de depot et un balayage 
par le gaz vecteur. Cette etape peut etre suivie par un dep6t analogue sur le 

25 porte-substrat 29 sans substrat 10. Le reacteur est alors pret a I'emploi. 

Le procede et le reacteur selon I'invention peuvent faire I'objet de 
variantes. 

Dans une autre variante de realisation du reacteur (fig. 6), les 
amenees de courant 22, 23 et les sorties de thermocouples peuvent 
30 avantageusement etre situees du meme c6te que I'entree des gaz 7. Le 
chargement et le dechargement des substrats 10 peut alors se faire en 
desolidarisant le corps du reacteur 3 de la croix 5. II est alors interessant de 
mettre un porte substrat 29 toumant actionne par un passage tournant 
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etanche et motorist traversant axialement I'obturateur 27. Cette disposition 
est particulierement utile dans les etapes (a) et (a') des procedes decrits ci- 
dessus. 

On a decrit ci-dessus des moyens de chauffage resistifs 8, 9. Ce type 
5 de moyens de chauffage permet de monter a des temperatures superieures 
a 2000°C, avec un faible investissement en materiaux et une consommation 
d'energie plus faible qu'avec les procedes et les reacteurs de I'art anterieur. 
Par exemple, pour atteindre la fusion (1410°C) d'une tranche de silicium de 
50 mm de diametre, sous un flux d'hydrogene de 8 litres par minute, a une 
0 pression de 5.10 3 Pascal, une puissance de 3 kW suffit. De meme, dans cet 
environnement, pour monter en temperature de 500°C a 1400°C, a une 
vitesse de 100°C par seconde, une ligne de puissance de 7 kW suffit 
egalement. 

Cependant, il peut etre envisage d'autres types de moyens de 
5 chauffage 8, 9 meme si ceux-ci apparaissent moins avantageux, tels des 
moyens de chauffage par induction, des moyens de chauffage dans 
lesquels les premiers 8 et deuxiemes moyens de chauffage 9 ne forment 
qu'un dispositif unique dispose tout autour du conduit 6, etc. 
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REVENDICATIONS 

1. Proc6d6 de croissance cristalline d'un materiau sur un premier 
materiau solide (100), d partir d'un materiau en fusion, sur le premier 

5 materiau solide (100), caract6ris6 par le fait qu'il comprend une 6tape 
consistant £ imposer un gradient de temp6rature dans la direction 
perpendiculaire & la surface libra du materiau en fusion. 

2. Proc6d6 selon la revendication 1, caracterisS par le fait qu'il 
comprend une 6tape (a) de croissance du premier materiau (100) sur un 

10 substrat (10), constitu6 d'un deuxfeme materiau (200). 

3. Proc6d6 selon la revendication 2, caract6ris6 par le fait qu'il 
comprend une 6tape (b) consistant £ placer horizontalement le substrat 
(10), avec le premier materiau (100) en dessous du deuxieme materiau 
(200), dans un creuset (300). 

15 4. Proc6de selon la revendication 2, caracteris6 par le fait qu'il 

comprend une 6tape (b') consistant £ placer horizontalement le substrat 
(10) dans un creuset (300), avec le premier materiau (100) au-dessus du 
deuxifeme materiau (200) et un troisidme materiau (400) sur le premier. 

5. Proc6d6 selon la revendication 3, caracteris6 par le fait qu'il 
20 comprend une etape (c) consistant a porter le deuxieme materiau (200) en 

fusion en conservant le premier materiau (100) a I'etat solide. 

6. Procede selon la revendication 4, caracteris6 par le fait qu'il 
comprend I'etape (c') consistant a porter le troisfeme materiau (400) en 
fusion en conservant le premier materiau (100) & l'6tat solide. 

25 7. Proc6d6 selon Tune des revendications ptec6dentes, caracteris6 

par le fait qu'il comprend une etape (e) consistant 3 inverser le sens du 
gradient de temperature. 

8. Proc6de selon I'une des revendications prectedentes, caracteris6 
par le fait qu'il comprend une etape (d, d') dans laquelle le materiau en 

30 fusion est balaye avec un gaz precurseur dont au moins une premiere 
espece atomique participe, avec au moins une deuxteme espece atomique 
provenant du materiau en fusion, & la croissance d'un quatrfeme materiau 
(500). 
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9. Procede selon la revendication 8, caracterise par le fait que le 
quatrieme materiau (500) est un compose binaire. 

10. Precede selon la revendication 9, caracterise par le fait que le 
compose binaire est du carbure de silicium. 

5 11. Procede selon la revendication 9, caracterise par le fait que le 

compose binaire est du nitrure d'aluminium. 

12. Procede selon Tune des revendications 8 a 11, caracterise par le 
fait qu'il comprend une etape (d, d') dans laquelle on fait croltre des pointes 
cristallines du quatrieme materiau (500) a partir de I'interface du premier 

1 0 materiau (1 00) et du materiau en fusion. 

13. Procede selon la revendication 12, caracterise par le fait qu'il 
comprend une etape (f, f ) consistant a faire croitre, lateralement, dans un 
plan principalement parallele a celui de la surface libre du materiau en 
fusion, des cristaux a partir des pointes cristallines, en inversant le signe du 

1 5 gradient de temperature. 

14. Procede selon Tune des revendications 8 a 13, caracterise par le 
fait qu'il comprend une etape (g, g') consistant a remettre une charge d'un 
deuxieme (200) ou du troisieme materiau (400) sur le quatrieme materiau 
(500) pour en poursuivre la croissance en epaisseur. 

20 15. Procede selon I'une des revendications 2 a 14, caracterise par le 

fait que I'etape (a, a') est realisee par de P 6t chimique en phase vapeur. 
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